











































製造地 試料名 種 類
方 法
道　外＊1
A1－3
B1＿3
C、＿3
D1＿3
El－3
F1＿3
G1＿3
H1＿3
11－3
食パン
食パン
食パン
食パン
コッペパン
バターτコール
菓子パン（あんばん）
揚げパン（カレーパン）
ドーナツ
1．試料
1）道外製造品
　2003年8月に，表1に示したア社9銘柄のパンを本州
所在の3工場よりそれぞれ提供を受けた（計27試料）．
道　内＊2
a
b
C
d
e
f
g
h
i
j
k
l
Iね
n
O
P
q
食パン
食パン
食パン
コッペパン
バター買一ル
バターロール
菓子パン（メロンパン）
菓子パン（メロンパン）
菓子パン（蒸しパン）
フランスパン
フランスパン
クロワッサン
揚げパン（カレーパン）
揚げパン（カレーパン）
揚げパン（ピロシキ）
ドーナツ
ドーナツ
串北海道大学大学院医学研究科予防医学講座環境医学分野
＊1A社製品　各試料を3工場よりそれぞれ入手した．
ネ2A社以外の5社製品
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オーブントースター（東芝，500W）でトーストした．加
熱時間は各試料とも4分間とし（a－4，b－4，　c－4），
さらにaについては10分間の試料も調製した（a－10）．
2．分析用試料調製
　あんなどの内容物は取り除き，パンの部分のみをフード
プロセッサーで均一化した後，分析まで一30℃で保存した．
3．標準品及び試薬
　標準品：アクリルアミドはBio　Rad社製電気泳動用を，
アクリルアミドー1－13CはCDN　ISOTOPES社製（99
atom％13C）を用いた．
　有機溶媒：フ仁ヘキサン，酢酸エチル及びアセトンは和
光純薬工業㈱または関東化学㈱製の残留農薬試験用を用い
た．
　その他の試薬＝臭化カリウム，臭素酸カリウム，チオ硫
酸ナトリウム五水和物及びトリエチルアミンは和光純薬工
業㈱の特級試薬を用いた．硫酸は和光純薬工業㈱の有害金
属測定用を用いた．無水硫酸ナトリウムは和光純薬工業㈱
の残留農薬試験用を用いた．
　フロリジルカートリッジカラム：Waters製Sep－Pak
Plus　Florisi1を用いた．
4．標準原液及び標準溶液
1）標準原液
　各標準品50mgを精秤し，蒸留水に溶解して全量を50
mL（1，000μg／mL）とした．
2）標準溶液
　各標準原液を蒸留水で適宜希釈して標準溶液とした．
5．GC／MS条件
　装置：島津社製ガスクロマトグラフGC－17及び質量分
析計QP－5050　A，カラム：DB－WAx（o．25　mm　i．d．×15
m，膜厚0．25μm，J＆W社製），カラム温度：50℃（1
min）→20。C／min→240℃（11．5min），注入口温度：
2500C，インターフェース温度：240℃，測定モード：
SIM，キャリアーガス：ヘリウム，カラム圧：50　kPa，
注入量：2μL（スプリットレス）
　SIM条件：2一プロモプロペンアミド（2－BPA）；彫／z
149（定量イオン），151，108，106
　2一プロモプロペンアミドー13C（2－BPA－13C）；7”／z
150（定量イオン），152，108，106
6．アクリルアミド定量法
1）試験溶液の調製
　Nemotoらの方法12）に準じたが，内標準の添加量など
一部変更して行った．
　試料4．Ogを300mLブレンダーカップにとり，内標準
物質として400ng／mLアクリルアミドー1－13C溶液！．O
mLを添加した．蒸留水80　mLを加え4，500　rpmで5分
間ホモジナイズした後，100mL遠沈管に移し，3，000
rpmで10分間遠心分離した．上澄み液を共栓付100　mL
遠沈管（目盛付）にとり，％一ヘキサン201nLを加え1分
間振とうした．遠心分離（3，000rPm，5分間）後，π一ヘ
キサン層を除去した．さらに1回幼ヘキサン洗浄を繰り
返した後，界面付近の水層を取り除き残量を約60mしと
した．濃硫酸でpHl以下とし，臭化カリウム10gを加え
て完全に溶解した後，0．1mol／L臭素酸カリウム溶液10
1nLを加え，4℃で2時間静置した．1mol／Lチオ硫酸
ナトリウム溶液で過剰の臭素を分解した後，酢酸エチル
20mしずつで2回5分間振とう抽出した．酢酸エチル層
を合わせ，無水硫酸ナトリウムを加え15分間時々振り回
して脱水した後，ろ過した．ろ液を減圧濃縮後，窒素気流
下で溶媒留属した．
　残渣をアセトン／π一ヘキサン混液（1：9）2mしに溶解
し，フロリジルカートリッジカラム（η一ヘキサン10mし
であらかじめ洗浄）に負荷した．さらにアセトン伽一ヘキ
サン混液（1：9）11nしずつで容器を2回洗いカラムに負
荷した．アセトン／％一ヘキサン混液（1：9）6mしでカラ
ムを洗浄した後，アセトン／％一ヘキサン混液（2：8）15
1nしで溶出した．溶出液を減圧濃縮後，窒素気流下で溶媒
留去した．残渣にアセトン1mLを加えた後，トリエチル
アミン50μLを添加し，試験溶液とした．
2）検量線及び定量限界
　アクリルアミドの添加量が20，40，80，200，400ngと
なるようにアクリルアミド標準溶液を100mL共栓付遠沈
管（目盛付）にとり，400ng／mLアクリルアミドー1－13C
溶液1．OmLを加えた．水で容量80　mしとした後，溶液
を一部除去し，残量約60mしとした．以後，η一ヘキサン
洗浄を除き，上記試験溶液調製法と同様に操作し，検量線
用試験溶液を調製した．検量線用試験溶液をGC／MSに
注入してSIM測定し，ピーク面積より検量線を作成した．
アクリルアミド添加量／内標準量が0．05～1の範囲で良好
な直線1生が得られた（72＝1．000）．また，定量限界は12
ng／9であった．
3）添加回収試験
　c－4に40ng／mLアクリルアミド溶液2mLを加えた
後，上記試験溶液調製法と同様に操作した．
結果及び考察
　GC／MSによるアクリルアミドの測定法として，今回は
Nemotoらの方法ユ2）を用いた．しかし，これまでに報告
されているパン中のアクリルアミド含量は，ポテトチップ
スなどと比較して低濃度であった9・10）ため，定量限界値
（30ng／g）を低くする必要があった．　Nelnotoらは，高感
度分析を行う場合は，内標準として用いるアクリルアミ
ドー1－13C（99　atorn％13C）に微量に混在するアクリルアミ
ドの干渉を避けるために，内標準の添加量を少なくする必
要があると述べている12）．そこで，まず内標準であるアク
リルアミドー1－13Cの添加量を検討した．内標準の添加量
を1／10に減じるなどした結果，定量限界値は12ng／gと
なり，目的とするレベルのアクリルアミドの定量が可能と
なった．また，試料。－4に対する添加回収結果は99±
5％（π＝3）と良好であった．
　この方法を用いて各種パン中のアクリルアミド含量を測
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表2パン及びトーストした食パンのアクリルアミドの定量結果
試料名 加熱時間（分） アクリルアミド（ng／g）
パ　　　ン
道　外
道　内
A1曙～1レ3
　a～q
n．d．
n．d．
トースト
a－4
a－10
b－4
c－4
4
10
4
4
n．d．
37
n．d．
30
パンの試料名は表1と同じ
n．d．：定量限界（12　ng／g）以下
定した結果を表2に示した．表1に示した道内外製造パン
については，全ての試料で定量限界（12ng／g）以下で
あった．同一食材でも，フライドオニオン（428ng／g）と
いため玉ねぎ（122ng／g）のように加熱方法の違いにより
大きくアクリルアミド含量が異なる例が報告されている7）
が，今回のパンについても，食パンなどの焼いて製造する
パン類と油で揚げるパン類の間にアクリルアミド含量差が
認められるか興味が持たれた．しかし，加熱工程による差
は認められなかった．また，’道外製造品については工場間
でのアクリルアミド含量差を確認するため各工場から同銘
柄を入手したが，工場間による差は認められなかった．
　トーストした食パンについては，a－4及びb－4は定量
限界以下，c－4は30　ng／gであった．またa－10は37
ng／gであった．　a－4及びb－4の試料表面はきつね色に
焼け，トーストとして食用に適した状態であった．c－4
は焦げ易い性質の試料だったため，表面の一部が黒く焦げ
ていた．また，a－10は表面全体が黒く焦げた状態であっ
た．メイラード反応は二二反応とも言われており，焦げの
程度が高いほどアクリルアミド含量が高くなることが予想
されたが，今回は予想どおりの結果となった．
　一方，高附ら’3）は加熱調理によるアクリルアミド生成
に対する加熱温度及び加熱時間の影響を検討し，加熱温度
が高く，また加熱時間が長くなるに従いアクリルアミド含
量は増加したが，さらに加熱を続けることによりその量は
減少したと報告している．この理由としてアクリルアミド
生成により原料成分が減少するため，アクリルアミド生成
よりも分解が優勢となると推定している．今回の試料でも
加熱時間をさらに長くすればアクリルアミド含量が減少す
る可能性があると考えられるが，トーストとして食する範
囲の加熱ではアクリルアミド含量は加熱に従って増加する
と思われる．
　また，今回の結果は海外5力国でのパン中アクリルアミ
ドの測定結果（30未満～162ng／g）1’）と比較すると低い定
量値となった．パンは各国でそれぞれ特徴がある．ライ麦
やトウモロコシを配合したり，原料の配分が違うなどその
製法が異なると思われる．また，小麦粉の性質が異なって
いることも考えられ，これらの要因がパン中のアクリルア
ミド含量に関係している可能性があるが，詳細は不明であ
る．
　今回，食パン，フランスパン，バターロール，菓子パン
及び揚げパンなど計44試料の道内外製造パン中アクリル
アミド含量を測定した．その結果，全ての試料で定量限界
以下であった．また，トーストした場合，焦げの程度が大
きくなるほどアクリルアミド含量が高くなったが，食用に
適する程度に加熱した試料についてはいずれも定量限界以
下であった．現在，食品中のアクリルアミドに対して基準
値は設定されていないが，ドイツでは連邦消費者健康保
護・獣医学研究所（BgVV）が食品中のアクリルアミドを
低減するための第1段階として，食品中1，000ng／gを
action　value（行動基準値）として2002年8月に勧告し
ている1〃）．このaction　valueを参考値と考えるなら，今
回のパン中のアクリルアミド含量は非常に低濃度であり，
トーストを含め，パンを食することに対するリスクは少な
いと考えられる．
　本調査研究の一部は飯島記念食品科学財団からの学術研
究助成金で行われたことを付記し，ご協力いただいた関係
各位に深謝致します．
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